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DEUTSCHE GOLD- UND SILBER-SCHEIDEANSTA1T VORMALS ROESSLER 
6 Irankfurt am Main, Weipfrauenstrape 9 



yerfahren eur Herstellung metallfreier Chlorsilane bei der 
Chlorierung Oder Hydrochlorierung von Perrosilicium. 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herat ellung von 
eisen-. aluminium-*, und titanfreiem Siliciumtetrachlorid 
bzw. einem Gemisch von Siliciumtetrachlorid und Silicochloro- 
form, sowie gegebenenf alls Dichlorsilan. 1m f olgenden kurz 
Chlorsilane genannt, bei der kontinuierlichen Umsetzung von 
stttckigem Perrosilicium mit Chlor bsw. Chlorwasserstoff in 
einem geschlossenen Reaktor, welcher in seinem unteren Teil 
ein Auflager ftlr das Perrosilicium sQwie die Halogenierungs- 
mittelzufuhr und an seihem oberen Teil eine Ferrosiliciumsu- 
fuhr und Reaktionsgasentnahme aufweist. 

Handelsttbliches Perrosilicium entMlt normalervreise neben 
89 bis 91 GevN-jC Silicium und 6 bis 7 Gew.-# Eisen noch 2 bis 
3 Gew.-# Aluminium und bis zu ca. 0,03 Gew.-# Titan. Bei 
seiner Chlorierung mit Chlor Oder Chlorwasserstoff entstehela 
daher neben SiCl 4 bzw. einem SiCl 4 /SiHCl 5 /SifkCl a -Gemisch 
fliichtige Chloride der genannten Metalle, welche im Verfahren 
stBren und das Endprodukt verunreinigen. 

Ein bisher tibliches Verfahren zur Herstellung von entsprechen- 
den Halogensilanen sah vor, das Eiccnchlorid durch Ktihlung 
des Reaktionsgases in einem dem Reaktor nachgeschaltetcn 
Warmeaustauscher als Peststoff auszusublimleren und in Byklon^n 
abzuscheiden. Das aus den Zyklcnen austretende gasfSrmlgfe 
Reaktionsprodukt wurde dann <*ur Abtrennung des enthaltenen 
Aluminiumchlorids in Form der Komplexverbindung ITa £A1C1 4 J 
Uber eJnen mit NaCl beschicJcten Reaktionsturm gefUhrt. 

Diese Arbeitsweise fiihrte za befripcliffenden Ergebnissen, 
scfern die Strdmungsgeschwindigkeit des Reaktionsgases mittlere 
tferte nicht uberstieg. und die Flupstaubabscheidung in den 
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Zyklonen elnwandfrei funktionierte. Bei hBheren StrSmuugs- 
geschwindigkeiten zelgte es sich Jedocb, dap warmeaustauscher 
und Salztura ttherdimensioniert werden mupten um die Entf er- 
nung von Eisenchlorid und Altuainiumchlorid zu verbessern. . 
Blue weitere Schwierigkeit lag darin, dap es bei diese'r 
Yerfahrensftthrung unvermeidlich war, dap bei lahgerem Betrieb 
des Salzturmes die Oberf lache des Kochsalzes durch aus dem 
Reaktor mitgerissene Peststoffpartikel, vorzugsweise Perro- 
silicium und Eisenchlorid,belegt wurde, wo durch sich die 
Reaktivitat gegentiber Aluminiumchlorid verschlechterte. 
Als Polge davon traten in den dem Salzturm nachgeschalteten 
Apparaturteilen haufig Verstopfungen durch Aassublimieren des 
Aluminlumchlorids auf, welche den Betrieb der Anlage empfind- 
lich stbrten. Perner mupte das gegenttber Aluminiumchlorid 
in etwa zehnfach kleinerer Henge 1m Reaktionsgas enthaltene 
TiCl, durch fraktionierte Destination des gesamten 1m Ver- 
fahren gewonnenen Chlorsilans abgetrennt werden. 

Schlieplich 1st versucht worden, das Entweichen von suhli- 
mierbaren Eisensalzen aus dem Reaktor dadurch zu verzbgern, 
dap man die ilblicherweise um 700°C llegende Gasaustritts- 
temperatur des Reaktors absenkte, indem man dem in den 
Reaktor einstrbmenden Chlorlerungsmittel gasfbrmiges, aus dem 
Terfahren stammendes ChlorsilanA'asserstoff-Gemisch zumischte. 
Die zur Erzielung elner ausreichenden Temperaturabsenkung er- 
forderliche Rtickgasmenge mupte indessen einen erheblichen Teil 
des im Verfahren erzeugten Chlorsilans betragen, was, abgesehen 
von erheblicher Storanfalligkeit, zu noch groperer Dimensio- 
nierung der einz einen Apparate ftthrte. 

* 

Der Brfindung lag daher ...die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 
zur Herstellung von Chlorsllanen SiCl 4 , SiHCl s und SiF^Cls 
durch Chlorierung oder Hydrochlorierung von Ferrosilicium cu 
schaffen, bei dem sich die Abtrennung von Eisen-, Aluminium- 
und Titanchlorid aus den gebildeten Ilalogensilanen weitgehend 
vollstandig erreichen lapt. 
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Diese Aufgabe wlrd.-gem&p der Erf indung dadurch gelost, dap 
man bcl der kontinuierlichen Umsetzung von sttickigem 
Perrosilicium mit Chlor bzw. Chlorwass erst off in einem 
geschlossenen Reaktor, welcher in seinem.unteren Teil 
ein Auflager fttr das Perrosilicium sowie die Halogenierungs- 
mittelzufuhr und an s einem oberen Teil eine Perrosiliciumzufuhr 
und Reaktionsgasentnahme aufweist, die Temperatur im Kopfraum 
des Reaktors durch Einspriihen von fliissigem Chlorsilan unter 
der Sublimationstemperatur von Eisenchlorid halt und das 
Reaktionsgas gegebenenfalls iiber Zyklone einem mit fliissigem 
ChlorsilaA beaufschlagten Wascher zufiihrt, das aus diesem aus- 
tretende Gemisch von Gas, Pliissigkeit und Pests toff unmitt el- 
bar in sinen mit fliissigem Chlorsilan beschickten Abscheider 
fttr Pliissigkeit und Peststoff einleitet, das abgetrennte Gas 
durch eine mit Reinchlorsilan beaufschlagte Waschkolonne ftihrt 
und anschliepend reines Chlorsilan auskondensiert . 

Durch Beimischen von dampff5rmigem f tiberhitzten Chl9rsilan- 
dampf zum Halogenierungsmittel vor Eintritt in den Reaktor 
wird durch dessen Ktthlwirkung ein Schutz des Auf lagers fttr 
Ferrosilicium bewirkt. AuPerdem treten bei adiabatischem 
Betrieb des Reaktors keine Verschmelzungen des FerrosHiciums 
auf. 

Durch Einspritsen von fliissigem Reaktionsprodukt in den Kopf- 
raum des Reaktors (Quenchen) wird also die ♦ Tempera tur in 
der Gasphase unterhalb 67Z°C 9 vorzugsweise zwischen 400 -500°C f 
gehalten. Dadurch wird erreicht, dap das Eisenchlorid in 
fester, abscheidbarer Porm dem Reaktionsgas beigemischt ist 
und z.B* in nachgfeschalteten Zentriftigalseparatoren abgetrennt 
werden kann. 

c 

Am besten wird fiir die beiden erwahnten Kuhlzwecke rttckge- 
fiihrtes Chlorsilan, vorzugsweise bereits gereinigtes Chlorsilan, 
benutzt . 
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Aluainiumchlorid und Titantetrachlorid werden neben geringen 
Mengen Eiscnchlorid und JPeSi- bzw. Asche-Flugstaub in dem 
mit f lttssigem Halogensilan beauf schlagten Wttscher durch 
Abktthlung des Gasgemisches auf ca. 56°C auskondensiert . 
Elne besonders wirksame Auswaschung der belden stBrendeh Ver- 
unreinigungen wird erzielt, venn man als Wascher einen Venturi- 
wftscher verweridet, der mit f lttssigem Chlorsilan gespeist wird. 
Der VenturiwSscher steht zweckmaflig unmittelbar mit dem Ab- 
scheider fttr Fltissigkeit und Pests toff in Verbindung . 

Es hat sich als zweckmatfig erwiesen, als Abscheider ein GefS0 
zu wahlen, welches neben einem konischen Sumpf ein seitlich 
angeordnetes und etwa in halber H6he endendes Tauchrohr auf- - 
weist, welches mit seiner oberen Oeffnung mit dem Austritt, 
des Venturiwaschers verbunden 1st und unterhalb genannter 
Oeffnung einen Gausaustritt aufweist. Vorzugsweise stellt 
man im Abscheider das flttssige Chlorsilan auf ein unterhalb 
des Gasabtrennbereichs liegendes konstantes Niveau ein. 
Dies bedeutet, dap der Chlorsilanspiegel unterhalb genannter . 
AustrittsSf fnung aber oberhalb der unteren Mttndung des Tauch- 
rohres gehalten wird, indem man dem Venturiwascher flttssiges 
Chlorsilan aus dem Abscheider, vorzugsweise dem Abs chexder sumpf f 
aufgibt und damit das sum Waschen verwendete flttssige Chlorsilan 
rezykliert. 

Der mit dem Gasaustritt dee Tauchrohres in Verbindung stehende 
Kopfteil des Abscheiders steht mit einer Waschkolonne in Ver- 
bindung, durch welche rttckgeftthrtes Reinchlorsilan im Gegenstrom 
geftthrt werden kann. WShrend also der Kauptanteil von Aluminium- 
chlorid und Titantetrachlorid im Abscheider in fester bzw.. 
flilssiger Form niedergeschlagen wird und sich AICI3 als Feststoff 
im Abscheidersumpf ansammclt, erfolgt in der Waschkolonne eine 
Feinreinigung des gasfBrmigen Chlorsilanprodukts, hauptsachlich 
von Titan(IV)-chlorid. Das gereinigte Chlorsilan wird sodann 
durch eine Eihlerkette geftthrt und kondensiert. Die Kondensation 
von SiCl 4 , bzw. SiCl 4 /SiHCl 3 /Sif^Cl 2 -Gemisch erfolgt zweckma0ig 
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in drei Stufen, nfimlich bei 25°C f -20°C und -70° C. Bei der 
Umaetzung yon Perrosilicium mit Chlorwass erst off als Neben- 
produkt entstehender Wasserstoff vlrd am Endo der Ktthler- 
kette abgezogen und kann nach elner Wasche mit Wasser und 
eine anschliepende ¥Ssche mit Natronlauge verwertet werden. 
Das kondenslerte Reaktionsprodukt wird sbdann in einer 
Pumpenvorlage gesammelt. Diese steht gegebenenfalls ttber 
eine Leitung mit einer im.Kopfraum des Reaktors angeordneten 
Sprtthdtise in Yerbindung. Palls eine Rttckfuhrung von Chlorsi- 
landampf in den Reaktor beabsichtigt 1st, fiihrt man Chlorsi- 
lan aus der Pumpenvorlage zu einer Verdampfungseinrichtung, 
welche das erforderliche "Rttckgas" erzeugt. 

Der im Abscheider sedimentierte Schlamm enthalt neben Aluminium- 
chlorid, Eisenchlorid und FeSi-Staub Chlorsilan mit darin*ge- * 
lcJstem Titan ( IV )-chlo rid. Nach einer bevorsugten Ausgestaltung 
des erfindungsgemapen Verfah.rens zieht man zeitweilig aus 
dem Sumpf des Abscheiders das Sediment ab, treibt darin ent- 
halt enes Chlorsilan und Titan ( IV) -chlorid ttber einen mit Alka- 
lihalogenid gefttllten, vorzugsweise auf wenigstens 180 C C 
geheizten Turm aus und trennt das Plttchtige, gegebenenfalls 
nach Kondensatlon, anschlie0end auf destillativem Wege. 

Der erhaltene Destillationsrttckstand wird dann zur Hydrolyse- 
mit Wasserdampf behandelt und der freigesetzte Chlorv/asserstoff 
in einer mit Wasser berieselten Absorptionskolonne in Salzs&ure 
ttberftthrt. Der Hydrolyseruckstand kann nach Eindampfen zur 
Trockne ausgetragen werden. 

Nach einer groptechnisch anwendbaren Verfahrensvariante tragt 

man das Sediment aus dem Abscheidersumpf in einen beheizbaren, 

mit Sediment eintrag, Dampfzufuhr und Gas- bzw. Brttdenabzug 

versehenen, je nach Drehsinn umwalzenden oder auswerf end en 

Schaufeltrockner ein, treibt dann unter Dmwalzen Chlorsilan 

und Titan(TV)-chlorid ttber den Alkalihalogenidturm aus, schliept 

hierauf die Va s s er dampfb ehandlung unter Salzsaureerzeugung an 

und wirft schliepiich den trockenen Hydrolyseriickstand durch 

Reversieren der Schaufeltrocknerwelle wieder aus. 
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Die vorstehend erlauterten VerfahrensmaPnahmen ergeben 
rasaniengesogen ein kontinuierliches Verbundverfahren mit 
Einspeisung von Perrosilicium und Chlorwasserstoff Oder O 
Chlor sowie Ausspeisung von Reinchlorsilan, Wasserstoff 
(bei HC1 als Chlorierungemittei) f Titan(I7)-chlorid f 
Salzs&ure und vorviegend Aluminium- f Eisen- und Silicium- 
verbindungen enthaltendem Feststoff . 

Im Rahmen der Erf indung kommt folgenden Mapnahmen eine 
vesentliche und selbststandige Bedeutung zu: 

1. Dem Einsprtthen von rtickgeflihrtem Chlorsilan in den 
. Kopfraum dee Reaktors. 

2. Der Verwendung einer Wascher/Abscheider-Anordnung 
zur Abscheidung von Eisenchlorid, Aluminiumchlorid, 
Titantetrachlorid und FeSi- bzw. Asche-Plugstaub aus 
dem Reaktlonsgas • < 

3. Der Behandlung des Destillationsrttckstands des Sediments 
aus dem Abscheider mit Vasserdampf nach vorangegangenem 
Abtreiben von Chlorsilan und Titan ( IV) -chlorid uber.einen 
Alkalihalogenidturm und die dafttr vorgesehenen apparativen 
Mapnahmen. 

Die Erf indung vird nachfolgend anhand eines Belspiels fiir 
eine bevorzugte Durchfiihruhg des gesamten Verfahrens in 
Verbindiuig mit dem anllegenden Verfahrenschema naher erlautert. 

Belsplei 1 

In den mit ca. 3 to stiickigem Perrosilicium (90j£ Si) 
beschickten Reaktor (1) werden 200 Sm?/h ChlorwasserstoXf 
und 300 kg/h Chlorsilandampf eingeleitet. _ 
Durch die Zumischung von auf ca. 180°C ttberhitztem dampffor- 
migen Chlorsilan-Gemisch zu dem Reaktanten Chlorwasserstoff 
werden die durch die hohen Reaktionstemperaturen (tun 1300°C) 
bedingten Vers int e rungen des. FeSi-Bettes vermieden, was den 
kontinuierlichen Betrieb des Reaktors (1) ermBglicht. Ein 
pcriodisches Entschlacken des Reaktors (iX kann dadurch 
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entfallen. ChlorierungsrUckstande werden kontinuierlich 
durch eln als RUttclrost ausgebildetes Auflager fur FeSi 
auegetragen. Der Gasstrom passiert elne ca. 1,50 m hohe, 
Btfindlg auf annahernd gleichem niveau, gehaltene Ferrosllicium- 
Schttttung und reagiert dabei zu einem Chlorsilangemisch. 
Zum Abftthren des warmeinhalts des aus der FeSi-Schttttung 
austretenden Reaktionsgases und zum Aussublimieren von 
dampffftrmigem Eisenchlorid werden In den Kopfteil des 
Reaktors bei (2) ca. 1.200 kg/h fliissiges, rttckgeftthrtes 
Reincnlorsilangemisch eingespritzt . Unter Ausniitzung der 
Yerdampfungs- und Ueberhitzungswarme der Quenchfliissigkeit 
kUhlt slch dabei das Reaktionsgas auf ca. 280SC ab; es 
liegt damit weit unter der Sublimationstemperatur von Eisen- 
chlorid. " 

Der Gasstrom aus dem Reaktor, der sich im wesentlichen aus 
KUhlgas, Siliciumtetrachlorld, Trichlorsilan und Spuren Di- 
chlorsilan, Wasserstof f -und Aluminiumchlorid, Titantetrachlo- 
rid, Eisenchlorid zusamnensetzt, passiert zur Abscheidung 
des Flugstaubes sowle des grBpten Teiles des Eisenchlorids 
den Zyklon (3). Dabei werden ca. 8 kg/h Flugstaub abgeschieden. 
Die Abscheidung des Flugstaubes im Zyklon (3) ist insofern 
von Yorteil, als dadurch der Pest stoffanf all im Peststoffab- 
scheider (5) reduziert wird und die Schlammaufarbeitung (14, 
15, 16) entlastet wird. 

Zur weiteren Relnigung des gasfSrmigen Reaktionsproduktes 
wird das ca. 25p°C heipe Gasgemisch einem Yenturiwascher (4) 
zugefunrt, welcher mit ca. 10 m*/h umlaufendem, vcm FestBtoff 
geklarten Siliciumtetrachlorid aus dem Peststoffabscheider 
(5) beaufschlagt wird. In dem Yenturiwascher (4) wird das 
Gasgemisch groptenteils durch teilweise Verdampfung des um- 
laufenden fiassigen Siliciumtetrachlorids auf 53°C abgekUhlt. 
Dabei wird das gesamte Aluminiumchlorid kondensiert und eben- 
Bo wie noch vorhandene Spuren von Eisenchlorid mit uberschiis- 
Biger Umlaufflttssigkeit in den Peststoffabscheider (5) nie- 
dergewaschen. Titantetrachlorid wird auf grand der Abkiihlung 
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in Venturiwascher (4) gleichzeitig kondensiert und mit der 
Ualaufflttssigkeit vermischt. Das Gasgemisch, das aus dem 
oberhalb des Spiegels der Umlauffltissigkeit mit einer Gas- 
austrittsBffnung versehenen Trennrohr (6) des Peststoffab- 
scheiders (5) austritt, durchlauft zur Peinreinigung von 
Titantetrachlorid vor der Kondensation (8,9,10) noch eine 
mit Raschigringen gefullte Waschkolonne (7). 
Dabei vlrd auf die Waschkolonne so viel rttckgeftthrtes, ge- 
reinigtes Chlorsilan-Gemisch als Yteschf ltissigkeit auf ge- 
geben, vie bei der Gaswasche an Siliciumtetrachlorid im 
VenturiwSscher (4) verdampft und bel dem im folgenden behan- 
delten periodischen Schlammabzug aus dem Peststoffabscheider 
(5) entnommen wird. Der Peststoffabscheider (5) wird also auf 
konstant gehaltenem Plttssigkeitsniveau gefahren. Die Arbeits- 
weise nach diesem Verfahren bietet gegenUber konventionellen 
Verfahren den Vorteil, dap eine Destination des gesamten, in 
der Reaktion entstandenen Chlorsilans zur Erzielung des gewttn- 
schten Reinheitsgrades nicht erforderlich 1st. Lcdiglich der 
auf die Gesamtproduktion bezogene, geringe Siliciumtetrachlo- 
ridgehalt des Schlammes aus dem Peststoffabscheider snip, destil- 
lativ aufgearbeitet werden. 

Das von den unerwiinschten Metallverbindungen gereinigte Chlor- 
silan wird in den Kondensatoren (6, 9, 10) bei Temperaturen 
zwischen +20°C und -50°C kondensiert. Der aus den Kondensatoren 
austretende Wasserstoff f.100 NmVh) wird einer Wasserwasche (11) 
zugefUhrt und kann nach der Trockriung anderweitig weiterverwen- 
det werden. 

Das Kondensat aus den Kondensatoren (8, 9, 10) lauft zunachst 
der Pumpvorlage (12) zu. Ton hier aus wird ein Teil des Kon- 
densat s zu den Ktthl- und Waschzwecken (Position 2, 17 und 7) 
in die Anlage zurUckgegeben, wShrend das produzierte Reinchlor- 
Filan (345 kg/h Siliciumtetrachlorid/Trichlorsilan-Gemisch) 
mit geringem Gehalt an Dichlorsilan (Analyse: 83% SiCl 4 , 
16,8?5 SiHCls und 0,2# SiH 8 Cl a ) durch einen Ueberlauf dem 
Lagertank (13) zulauft. 

- 9 - 
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In dem Feststoffabscheider (5) sedimentieren die Feststoffe 
Aluminiumchlorid, Eisenchlorid sovie FeSi-Staub und Asche 
1m Konus des Abscheiders* Yon hler werdexi ca. 25 1/h 
Feststoff/Flttssigkeitsgemisch (letzteres besteht aus SiCl 4 
und TiCl 4 ) periodlsch in den Schaufeltrockner (14) abgezogen 
und ca 20 1/h des Gemisches aus Siliciumtetrachlorid und 
Titantetrachlorid vom Feststoff abgetrieben. Dabei passiert 
der Siliciumtetrachlorid/Titantetrachlorid-Gasstrom einen 
mit Natriumchlorid gefttllten und beheizten Turn (15) zur Ab- 
scheidung von dem Gasstrom mitgeftthrten Aluminiumchlorids in 
Form der Komplexverbiniung Hatriumaluminiumchlorid, Na £ AlClJ . 
Das abgetriebene Siliciumtetrachlorid/Titantetrachlorid- 
Gemisch wird kondensiert und einer fraktionierten Destina- 
tion in der Kolonne 16 unterworfen. Dabei wird das Silicium- 
tetrachlorid tlber Kopf abgetrieben und das Titantetrachlorid 
aus dem Sumpf abgezogen. 

Unter Beibehaltung des Drehsinnes des Schauf eltrockners (14) 
wird.nach erfolgter Trocknung des Fests toffs zur Hydrolyse 
Yfesserdampf in den Schaufeltrockner eingeblasen. Der frei- 
gesetzte Chlorwasserstoff wird mit Wasser absorbiert und in 
den Prozep zuriickgefiihrt (nicht gezeigt) . Nach erf olgter 
Hydrolyse und Trocknung wird das ffydrolyseprodukt durch Re- 
versieren der Drehrichtung des Schauf eltrockners (14) ausge- 
worfen. 



- 10 - 
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Terfahren zur Herstellung von eisen-, aluminium- und. 
titanfreiem Siliciumtetrachlorid bzw. einem Gemisch 
von Siliciumtetrachlorid und Silicochlorofora sowie 
gegebenenfalls Dichlorsilan bei der kontinuierlichen 
Umsetzung von sttickigem Ferrosilicium mit Chlor bzw. 
' Chlorwasserstof f in oj tm geschlossenen Reaktor, wel- 
cher in seinem unteren i'eil ein Auf lager fur das Fer- 
rosilicium sowie die Halogenierungsmittelzufuhr und 
an seinem oberen Teil eine Ferrosiliciumzufuhr und 
Reaktionsgasentnahme aufweist, dadurch gekennzeichnet, 
dap man die Temperatur im Kopfraum des Reaktors durch 
Einspriihen von f lussigem Chlorsilan unter der Sublima- 
tionstemperatur von Eisenchlorid halt und das Reaktions- 
gas, gegebenenfalls tiber Zyklone, einem mit fliissigen 
Chlorsilan beaufschlagten wascher zufiihrt, das aus die- 
sem austretende Gemisch von Gas, Fltissigkeit und Fest- 
stoff unmittelbar in einen mit flttssigem Chlorsilan be- 
schickten Abscheider fttr Fltissigkeit und Feststoff ein- 
leitet, das abgetrennte Gas durch eine mit Reinchlorsilan 
beauf schlagte Waschkolonne ftihrt und anschliepend reines 
Chlorsilan auskondensiert . 

Terfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dap 
man in den Kopfraum des Reaktors riickgeftihrtes Chlorsilan, 
vorzugsweise Reinchlorsilan, einsprttht. 

Terfahren nach Anspruch 1 und 2 f dadurch gekennzeichnet, 
dap man als Wascher einen Tenturiwascher verwendet. 

Terfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch nekenn- 
zeichnet t dap man im Abscheider das flttssige Chlorsilan 
auf ein unterhalb des Gasabtrennbereichs liegendes kon- 
stantes Niveau einstellt. 
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5. Ytrfahren nach den Anspxilchen 1 bis 4, dadnrch ge- 
kennzeichnet. dap man dem Venturiwascher fliissiges 
Chlorsilan aus dem Abscheider aufgibt. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5 f dadurch ge- 
kennzeichnet. dap die Waschkolonne mit rttckgefxihrtem 
Reinchlorsilan beaufschlagt wird. 

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dap man zeitweilig aus dem Sumpf des Abschei- 
ders das Sediment abzieht, darin enthaltenes Chlorsilan 
und Titan(IV)-*chlorid iiber mit einem Alkalihalogenid ge- 
ftUlten, vorzugsweise auf wenigstens 180°C geheizten 
Turm austreibt und das Fltichtige, gebenenfalls nach Kon- 
densation, anschliepend destillativ trennt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gckcnnzelchnet , dap 
man den Destillationsriickstand mittels Wasserdacpf be- 
handelt und den freigesetzten Chlorwass erst off in einer 
mit Wasser berieselten Absorptionskolonne in SalzsSuVe 
iiberflihrt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , 
dap mq p d6n Hydrolyeeiirttckstand nach Eindampf en zur 
Trockne austragt. 

10. Verfahren nach den Anspriichen 7 bis 9, dadurch gekcnn- 
zeichnet f dap man das Sediment aus dem Abscheidersumpf 
in einen beheizbaren, mit Sediment eint rag, Dampfsufuhr 
und Gas- bzw. Brttdenabzug versehenen, 3e nach Drchsinn 
umwfilzenden oder auswerf enden Schauf eltrockner eintr&gt, 
Hnnrt unter Umwalzen Chlorsilan und Titan(IV)-chlorid 
iiber den Alkalihalogenidturm austreibt, hierauf die 
Wasserdampfbehandlung unter Sal zsaurerreii guns anschliept 
und schlieplich den trockenen Hydrolyscriickstand durch 
Rcversieren der Schauf eltrocknerwelle v/ioder auswirft. 
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11. Verfahren nacfa den vorstehenden AnsprUchen gekenri- 

geichnet durch Verkntipfung der beschriebenen Mapnahmen 
za einem kontinuierlichen Verbundverfahren nit Einspei- 
sung von Ferrosilicium und Chlorwasserstoff oder Chlor 
sowle Ausspeisung von Reinchlorsilan, Wasserstoff (bei 
HC1 als Chlorierungsmittel), Titan (IV)-chlorid, Salss.- 
saure und vorwiegend Aluminium-, Eisen- und Silicium- 
Terbindungen enthaltendea Feststoff . 



1252 VA 
PL/Dr.Kr.-IS 
9.12. 1971 
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